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Applicant's or agent's file reference 
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IMPORTANT NOTIFICATION 


International application No. 
PCT/DEOO/03409 


International filing date (day/montn/year) 

29 September 2000 (29.09.00) 


International publication date (day/month/year) 
12 April 2001 (12.04.01) 


Priority date (day/month/year) 
06 October 1999 (06.10.99) 


Applicant 

ALCERU SCHWARZA GMBH et al 



1. The applicant is hereby notified of the date of receipt (except where the letters "NR" appear in the right-hand column) by the 
International Bureau of the priority document(s} relating to the eariier application(s} indicated below. Unless otherwise 
indicated by an asterisk appearing next to a date of receipt or by the fetters "NR'\ in the right-hand column, the priority 
document concerned was submitted or transmitted to the International Bureau in compliance with Rule 17.1(a) or (b). 

2. This updates and replaces any previously issued notification concerning submission or transmittal of priority documents. 

3. An asterisk(*} appearing next to a date of receipt, in the right-hand column, denotes a priority document submitted 
or transmitted to the International Bureau but not in connpliance with Rule 17.1(a) or (b). In such a case, the attention 
of the applicant is directed to Rule 17.1(c) which provides that no designated oiffice may disregard the priority claim 
concerned before giving the applicant an opportunity, upon entry into the national phase, to furnish the priority document 
within a time limit which is reasonable under the circumstances. 



4. The letters "NR" appearing in the right-hand column denote a priority document which was not received by the International 
Bureau or which the applicant did not request the receiving Office to prepare and transmit to the International Bureau, 
as provided by Rule 17.1(a) or (b), respectively. In such a case, tfie attention ofthe applicant is directed to Rule 17.1(c) which 
provides that no designated Office may disregard the priority claim concerned before giving the applicant an opportunity, 
upon entry into the national phase, to furnish the priority document within a time limit which is reasonable under the 
circumstances. 
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VERTRAG UBER DIE INTERNATIONALE ZUSAMMENARBEIT 
JkF DEM GEBIET DES PATENTWa|ENS 

• PCT ^ 

INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT 

(Artikel 18 scwie Regein 43 und 44 PCT) 



Aktenzeichen des Anmelders Oder Anwalts 
Ale 5/PCT 


yy^U^p^g siehe Mitteilung uber die Ubermittlung des Internatlonalen 

Recherche nberichts (Formblatt PCT/ISA/220) sowie, soweit 
VORGEHEN zutreffend, nachstehender Punkt 5 


Internationales Aktenzeichen 
PCT/DE 00/03409 


Internationales Anmeldedatum 
(Tag/Monat/Jahr) 

29/09/2000 


(FrUhestes) Prtorltatsdatum (Tag/Monat/Jahr) 

06/10/1999 


Anmelder 

ALCERU SCHWARZA GMBH et al . 



DIeser intematlonare Recherchenberlcht wurde von der Internadonalen RecherchenbehOrde erstellt und wird dem Anmelder gemdB 
Artikel 18 Qbermlttelt. EIne Kople wird dem Intemationaien BQro Obermittelt. 

Dieser Internationale Recherchenberidit umfafit insgesamt 02 Blatter. 

Pn Daruber hinaus iiegt ihm Jewells eine Kopie der in diesem Bericlit genannten Unteriagen zum Stand der Technik bei. 



1 . Grundiage des Berichts 

a. Hinsictitlich der Sprache ist die Internationale Recherche auf der Grundiage der Intemationaien Anmeklung in der Sprache 
durchgefOhrt worden, in der sie eingereicht wurde. sofern unter diesem Punkt nichts anderes angegeben isL 

I I Die Internationale Recherche Ist auf der Grundiage einer bei der BehOrde eingerelchten IJbersetzung der intemationaien 
Anmeldung (Regel 23.1 b)) durchgeKihrt worden. 

b. Hinsichtilch der in der intemationaien Anmeldung ofTenbarten Nudeotid- undfoder Amlnosfiuresequenz ist die Internationale 
Recherche auf der Grundiage des Sequenzprotokoils durchgefilhrt worden, das 

I I in der intemationaien Anmeldung in Schrlflicher Form enfliaiten ist. 

zusammen mit der intemationaien Anmeldung in computeriesbarer Form eingereicht worden ist. 
bei der Behflrde nachtrSgllch In schrlftllcher Form eingereicht worden Ist. 
bei der BehOrde nachtrSglich in computeriesbarer Form eingereicht worden Ist. 

Die Erkl&^ung, da3 das nachtrdglich eingereichte schriftilche Sequenzprotokoii nicht iiber den Offenbarungsgehalt der 
intemationaien Anmeldung im Anmeidezeitpunkt hinausgeht, wurde vorgelegt. 

Die Erkidrung, da3 die In computeriesbarer Form erfaBten Informationen dem schrlftlichen Sequenzprotokoii entsprechen, 
wurde vorgelegt. 

BesUmmte AnsprQche haben sich als nicht recherchierbar erwiesen (siehe Fekl I). 
Mangelnde ElnheiUichkeit der Erfindung (siehe FekJ 11). 



2. 
3. 



□ 
□ 
□ 
□ 

□ 

□ 
□ 



4. HInsichtlich der Bezelchnung der Erfindung 

|X| wird der vom Anmelder eingereichte Wortlaut genehmigt. 
I I wurde der Wortiaut von der BehOrde wie foigt festgesetzt: 



5. IHInsichtltoh der Zusammenfassung 

rzn wird der vom Anmelder eingereichte Wortlaut genehmigt. 

wurde der Wortiaut nach Regel 38.2b) in der in Feld III angegebenen Fassung von der Behflrde festgesetzt. Der 
I I Anmelder kann der BehOrde innerhalb eines Monats nach dem Datum der Absendung dieses intemationaien 

Recherchenbertchts elne Steiiungnahme vortegen. 

6. Foigende Abblldung der Zeichnungen ist mit der Zusammenfassung zu verdffentiichen: Abb. Nr. _] 



Pr| wie vom Anmelder vorgeschlagen Q kelne der Abb. 

I I well der Anmelder selbst kelne Abblldung vorgeschlagen hat. 
I I well diese Abblldung die Erfindung besser kennzelchnet. 



Formblatt PCT/ISA/210 (Blatt 1) (Juil 1998) 
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PATENT COOPERATION TREATY 

PCT 

INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 
(PCT Article 36 and Rule 70) 



—I 
T 



Applicant's or agent's file reference 
Ale 5/PCT 


niDTurn Ar^xioisi Notification of Transmittal of International 
ruK ruKiniLK aciiuin prejiminao' Examination Repon (Form PCT/IPEA/4I6) 


International application No. 

PCT/DEOO/03409 


International filing date {day/month/year) 
29 September 2000 (29.09.00) 


Priority date (day/montfi/year) 

06 October 1999 (06.10,99) 


International Patent Classification (IPC) or national classification and IPC 
DO IF 2/00 


Applicant 


ALCERU SCHWARZA GMBH 





I. This international preliminary examination report has been prepared by this International Preliminary Examining 
Authority and is transmitted to the applicant according to Article 36. 



2. This REPORT consists of a total of 



, sheets, including this cover sheet. 



This report is also accompanied by ANNEXES, i.e., sheets of the description, claims and/or drawings which have 
been amended and are the basis for this report and/or sheets containing rectifications made before this Authority 
(see Rule 70.16 and Section 607 of the Administrative Instructions under the PCT). 



These annexes consist of a total of 



sheets. 



3. This report contains indications relating to the following items: 
Basis of the report 
Priority 

Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicability 
Lack of unity of invention 

Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, Inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 

Certain documents cited 

Certain defects in the international application 

Certain observations on the international application 



I 




II 


□ 


III 


□ 


IV 


□ 


V 




VI 


□ 


VII 


□ 


Vlll 


□ 



Date of submission of the demand 

14 April 2001 (14,04.01) 


Date of completion of this report 

14 January 2002 (14.01.2002) 


Name and mailing address of the IPEA/EP 

Facsimile No. 


Authorized officer 
Telephone No. 



Form PCT/IPEA/409 (cover sheet) (January 1994) 
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INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 


International application No. 

PCT/DEOO/03409 


I. Basis of the report 



1 . This report has been drawn on the basis of (Replacement sheets which have beenjumished to the receiving Office in response to an invitation 
under Article 14 are referred to in this report as " originally Jiled" and are not annexed to the report since they do not contain amendments. Y 



, as originally filed, 
. filed with the demand, 

pages , filed with the letter of 27 September 2001 (27.09.200n , 

pages . filed with the letter of • 

, as originally filed, 
, as amended under Article 19, 

, filed with the demand, 

, filed with the letter of 27 September 200 1 (27.09.2001) . 
, filed with the letter of . 

, as originally filed, 
, filed with the demand, 

, filed with the letter of , 

, filed with the letter of . 



2 I I This report has been established as if (some of) the amendments had not been made, since they have been considered 
I — I gQ beyond the disclosure as filed, as indicated in the Supplemental Box (Rule 70.2(c)). 

4. Additional observations, if necessary: 



I I the international application as originally filed. 

the description, pages ^3-7 

pages 



the claims, Nos. 

Nos. 
Nos. 



Nos. )zL 

Nos. 



the drawings, sheets/fig 

sheets/fig 

sheets/fig 

sheets/fig 



2. The amendments have resulted in the cancellation of: 

I I the description, pages 

I I the claims, Nos. 



I I the drawings, sheets/fig 



Form PCrr/IPEA/409 (Box I) (January 1994) 



INTERS* ATION AL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



International application No. 
PCT/DE 00/03409 



V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 

1 . Statement 

Novelty (N) 



Inventive step (IS) 



Industrial applicability (lA) 



2. Citations and explanations 

All the method and device features of independent 
Claims 1 and 6, in particular the regulating 
variables defined in the characterising parts of 
said claims, are neither described nor alluded to in 
the cited prior art. 

The criterion of novelty (PCT Article 33(2)) is 
therefore satisfied. 

The subject matter of the application (method and 
device) also involves an inventive step for the 
following reasons (PCT Article 33(3)): 

A method and a device as per the preambles to the 
present Claims 1 and 6 are known from Dl 
(WO-A-94/28212) . In contrast to the invention, 
however, in Dl an optical property, namely the index 
of refraction, is measured and used for process 
control (regulation) . Dl does not allude to other 
physical parameters for this purpose. 

D2 (EP-A-0 254 803) describes a simple, economical 
method for producing pure, aqueous amine 
oxide/cellulose solutions. It is emphasised in 



Claims 1-7 YES 

Claims NO 

Claims ]^2Z 

Claims NO 

Claims YES 

Claims NO 



Form PCT/IPEA/409 (Box V) (January 1994) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



Inteniational application No. 
PCT/DE 00/03409 



column 2, lines 43-52 that the concentration of the 
end product can be monitored (regulated) with the 
aid of the index of refraction or density measuring 
and the solution thus obtained can be used directly 
for all known applications (the production of 
cellulose fibres is mentioned in column 1, line 5) . 



D2 therefore equates the measuring of an optical 
property of the solution with a non-optical solution 
property. 

Nevertheless, for the following reasons it would not 
have been obvious for a person skilled in the art to 
replace the index of refraction used in Dl to 
monitor the concentration of the solution with the 
measuring of a non-optical solution property 
(density), as described in D2. 

The density measuring proposed in b2 is carried out 
on two -component solutions (water/amine oxide 
solution) containing peroxide impurities, that is 
not on a cellulose-containing spinning solution , but 
rather on pure, slightly coloured starting material. 
In contrast, in the present application the spinning 
solution, that is a ternary mixture (cellulose/amine 
oxide/water) , is regulated by measuring specific 
physical properties. Said mixture can also be 
coloured to a large extent and therefore in such a 
case the measuring of optical properties would not 
produce the desired aim. 



The teaching of D2 does not suggest to a person 
skilled in the art in an obvious manner transferring 
the density measuring to the aforementioned ternary 
mixture or the improvements associated therewith 



Form PCT/IPEA/409 (Box V) (January 1994) 
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INTERKaTIO^J AL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



International application No. 
PCT/DE 00/03409 



(rapid, optimum monitoring of the spinning solution 
composition and the resultant improved properties of 
the shaped body produced) . 

Consequently, a combination of the above two 
documents would lead to the subject matter of the 
present application only with knowledge of the 
invention (ex post facto analysis) . 

Identical considerations apply to the claimed 
device. If the necessary modification to the 
measuring device known from Dl involves an inventive 
step, the same must apply to the corresponding 
apparatus . 



Form PCT/IPEA/409 (Box V) (January 1994) 



. Cm 



IkrAnirag in baderzusklndigM in!^ initrnaibnakn voriduftscn Priijung bcaufinsltn Bdidrde oder. mm zweiodcrmebrBeharden ztttlSndigsind, b^dtr 
}iomAnmeldi:r^€\i'aMimBch6rdiidn::vmdm. DcrAnmddcrlMnadmNamenod^ydmZveibuchml)en'CodedcrB^A6rdeo^fde^ 
IPEA/ 



PCX 



KAPITEL II 



ANTRAG AUF INTERNATIONALE VORLAUFIGE PROFUNG 

nach Artikel 3 1 des Vcrtrags ubcr die intern ationaio Zusammcnarbcit uuf dcm Gcbict dcs Patcntwe&ens: 
Der (die) Untcracichnctc(n) bcantragt (beantrogen), daJ3 fUr die nachstchcnd bezeichncic intemationalc Anmelduug 
die intcmationale vorlaufige Priifung nach dcm Vertrag Uberdic intemaiionalc ZusammcnarbcU auf dcm 
Gebiet des Patcntwcsens durchgefuhrt wird und benennt hicnnit als ausgewfihlte Staalen 
aUc auswahlbaren Staatcn (soweil nichts andcres angegcbcn). 



Von dcr init dcr mt«muiionnlcn vorliiurigen Priifung bcauftmgtcn Bcbdrde ausmifullcn 



Bczcichiiuiig der IPEA 



EiogangsdatisDi dcs ANTRAG S 



Fcid Nr. 1 KENNZEICHNUNG D£R INTERNATIONALEN ANMELDUNG 


Aktcnzcidien des Anmclden uder Anwalts 

ALcs /Per 


Intcri^viiiDnalc!) Aktcnzcichcn 
PCT/DE 00/03409 


bitcniaiionalu Anmcldcdawm (Ti^oitat/Jah') 
29/09/2000 


(Friihcstcr) PrioriUimtag (Tag/Moitat/Jahr) 
06/10/1999 


Bczcichnuag der Erfindung 

Verfahren und Vorrichtung zur Regelung der Zusammensetzung von Ldsung(en} 


Fold Nr. U ANMELDER 


Name und AnschriH; (FumHknnante. Yornamc; bti juHstlsehat Pcrsvnen vathtSndlge amfliche 
Hrseichnung. liei dcr Anschriji md die Potlleiizaht und dor Namt da Stoats 

Alceaj Schwarza GmbH 
Breitscheldstr. 148 
D-07407 Rudotstadt 


Telclbnnr,; 


Tdfilbxnr,; 


remschrcibflr.: 



Sumtscingehurigkcit (Staal): 

Oeutschland 



Si(z Oder Wotinsics (Staat): 

Deutschland 



Nwnc und Anschrtft: ffmiUmeMt.ytttiumt; lmpnMtiiPtmm}ltMtdftfmMtlkttkhaa^ BddtrAAsduifliiadJifroaietiahluinida-NiiinednSimatcusi^ 

Niemz, Frank-Gunter, Dr. 
An der Briicke 19 
D-07407 Rudoistadt 



StaatsangelidnglEelt (Slant): 


Sttz Oder Wohnsitz (Staat): 




Deutschland 


Deutschland 





Moyor, Wilheim 
Unterpreiilpp, OrtsstralSe 1 
D-07407 Rudoistadt 



Staatsangehorti^cit (Staat): 


Sius Oder Wohnsicz (Siaai): 


Deutschland 


Deutschland 



Xj Weitcre Annielder $ind uuf dncm Fint»etzungsblatt onBCgc^Mn. 



Foimblan PCT/IPCA/40] (Bbn l)(Juli 1998; Nachdnick Januor 2000) 



$tehe Atimcrkunsen zu diesem Aittrasx/omtular 



BbUNr. .1?, 



IntemaHDnalcs Aktcnxeichcn 

PCT/DE 00/03409 



Forb(±cung von Pdd Nr. U ANM£LD£R 



Wint kdncS der fot^cnden FelJer bcntttA J^o ioUte diests BItttt detn Antrag nieht hetge/ugf HVrt/cn. 
Name und Anschrift: (FM^utfie, Kmtfntr; MjMd^ /'mivm Bad0rAi>idtr^jmdikhiMiaUwiddtrHaar^StaAM3^aM.t 

Mainzer-Allhof. Tanja, Dr. 

Stadtschfeiberei 10 
D'6357i Gelnhauscn 



Staatsangdifirigkcii (Suui): 


Sii2 Oder Wohnsitx (Stoat): 




Deutschland 


Deutschland 





Name und Aiisciirifl: (FtmHirvutrnt: yonmt: hafaitiadml^momyoMtidigteu^ f^a1krAnlAl^m^dikPctaa^2^»da^d^^li^mAt^Umm:tlt^^ 



Sl&ai^ngcharigteeii (Swat): 



Sitz odfir Wohn$ti7 (Stoat); 



Staatsangchdri^cit (Staat): 



Sitz Oder Wohnsitz (Staot): 



Ntmie und AnsChrifiU (Fai^tmm*, Vmane; ha juristixhtn Fmom vatbtSadite aa^t Betadumt. Bd dtr ^ndn^ and ik httddtaU tad itt ATdnr Siaafi vaxfHw.} 



Staaisangehfirigkeit (Sta:it): 


Shz Oder Wohnsitz (Staat); 


r~l Weiieiv Anmekler sind uufeinem zuiiaiztichcn Fojtsctzunfisbbn angcg^bcn. 



Fontiblaii PCT/IPEA/401 (Fortsctzunssblalt) (Juli 1998: Nnchdnicic Januar 2000) Siche AnntLrkungcn zu dksm Antms^formutar 



VERTRAG UBER DIE INTERNATIONALE ZUSAMMENARBEIT 
AUF DEM GEBIET DES PATENTIMfiSENS 



T^jj^E 



PCT 

INTERNATiONALER RECHERCHENBERICHT 

(Artikel IS sowie Regeln 43 und 44 pct) 



Aktenieichen des Anmeldersodor Anwalts 
Ale 5/PCT 


WEITERES ^^^^ MItteilung uber dio Ubermftttung des Intematlonalen 

Recherchenborlchts (Formblan PCT/lSA^S20) 80Wle, 80weit 
VORQEHEN zutrotfend, nachstehender Punkl 5 


Internationales Aktanzelchen 
PCT/DE 00/03409 


Internationales AnmeldDdatum 

(rag/Monai/Jahr) 

29/09/2000 


(FrOhestes) Prioritatsdatum (Tag/MonaVJahr) 
06/10/1999 


Anmeictar 

ALCERU SCHWARZA GMBH et al . 



[^eser intsmationate nechQrchent>efleht wurde von der internaQonalen RecharchenbehOrdd erstellt und wird dem Anmeldor gomAD 
ArUkel 18 abarmlttelt. EIne Kopie wird dem intDmatlonaian Bflnj abermlttelt. 

E3ieser intemattonalo Rocherchenbericht umfaoHnsDesamt _Q2 Blatter. 

pT] DarOber hinaus llogt ihm jewfeiis eine Kopie der in cJlesem Bctlcht gonannton Unt9rlagen rum Stand der Technlk bel, 



Grundlage des Berichts 

a. HInsfchUlch der Sprache 1st die intematlonate RectMarche auf der Grundtage der intemationalon Anmeldung in der Sprache 
durchgefOhn worden, In der sie einoereicht wurde, sofem unter diesem Punkt nichts anderes angegeben ist. 



□ 



□ 
□ 
□ 
□ 

□ 



Die Internationale Recherche let auf der Grundlago einer bel dar BahOrde eingereichten Obersetzung der iniernadonaten 
Anmeldung (Ragel 23,1 b)) durchgefOhrt worden. 

Htnsichtiich der In der internationaien Anmeidung otfenbarien Nucleotid- und/odcr Aininoafiuro«equen2 let die Internationale 
Rechorche auf der Grundlage des SequenzprotokoUs durohgefQhrt worden. das 
I I in der intemaiionaien Anmeidung in Sehrlflleher Fonn anthaitan Ist. 

zusammen mit der Internationaien Anmekjung in computeftesbarer Form eingereic^t wordsn 1st. 
be! dar BahOrde naciitragiicn In schriftiicher Form elngerelcht worden 1st. 
bel der BehOrde nachtrdgiich in computertesbarer Fonn eingereioht worden Ist. 

Die Eridflrung, dai3 das nachtragiich eingeralchia schrlffllche Sequenzprotokon nicht Qber dan Qf ranbamngsgehalt der 
intomationalen Anmeidung Im AnmeMezeitpunld hinausgehl, wurdevorgeiegt. 

Die Erkiarung, daB die in computertesbarer Form eriaoten tnformationan dem eohflftlichert Sequenzprotokon entspraclien, 
wurcte vorgelegt 



^- ED Bestlmmte Ansprflehe haben dieh ale nfoht rechofchierbar arwieaen (slehe Feid i). 

3. Q Mongolnde EinheiUiehkoit dor Erflndung (siehe FeU II). 

4. HInsichtiich dar Bozoichnung der Erflndung 

nn wird der vom Anmaidar elngareichte Wofltaut genohmigt. 
[~| wurde der Womaut von der BahOrde wie (olgt festgesetzt: 



5. HlnsichUichdorZufiammenfassung 

lYI wird der vom Anmelder elngerelchtB Woniaut genehmigt. 

□ wurde der Wbrtlaut naoh Reget 38.2b) in der in Faid III angegebenen Fassung von der BehOrde fastgasatzt. Der 
Anmslder konn der Behorde innerhaib eines Monais nach dem Datum der Absendung dieses Internationaien 
Rocherchenberfchts eine Stellungnahme voriegen- 

6. Foigende Abbiidung der Zoiehnungen ist mit der Zusammentassung zu veraitentllchen: Abb. Nr 1. 



nn wievDmAnmeldervorgeschiagen |^ kainadefAbb, 

rn well der Anmelder setbst keine Abbiidung vorgeschlagen liot. 
I I well diese Abbikiung die Ertindung besser kennzeiohnet 



Formbiaii PCT/iSA/2iO (Blatti) (JuU 1SS8) 



INTCRNATIONALER RECHERCHENBERICHT 



A. KLASSinZIERUNQ OES Ai^B^NGSOEQENSTANDES ^HP: 

IPK 7 D01F2/00 WtOSJB/lS C08L1/02 //C08Wd2 



m 



intomatlonalos Akteittdehon 



CT/DE 00/03409 



Nach lni(!maiK>naion PatcnlktasstllKation (iPK) odor nacnoofnattonaten KlasstfiRaiiiMi und dor IPK 



B. RECHERCHIEFTTEGEBIETE 



Rudturchkirlur Mindcfllprufttioff (Klassitlkaiions^Cin und KtasslflkattonssyiYlbOlO ) 

IPK 7 DOIF C08J C08L 



Rechefchlecie abut nicht zum MtndcsiprQfsU)!! gchftrondo VorOnontdcruingan. mwoU tfleso unlar cfio racheichierton Cebieie taltisn 



WAhrood dor miornation^ilon RBcheicho ttonstdilefte elekiranlBctie Oaionbank (Namo dor DatonbanK und ovil. vomondotu Suclitiogtitfo) 

EPO-Internal , WPI Data, PAJ 



C. AIS WESENTLICH ANGeSEHENE UNTERLAGEN 



KjdogoriQ* Besaichnung der Ver&tfcnrilclwnd, sowoR ortordoflldi untor Angabo dor (n BfiUacht kommondnn Teltc 



Dotr. Anspnicn Nr. 



WO 94 28212 A (COURTAULDS FIBRES HOLDINGS 
LTD) 8. Dezember 1994 (1994-12-08) 
in der Anmeldung erwahnt 
das ganze Dokument 

EP 0 254 803 A (HUELS CHEMISCHE WERKE AG) 

3. Februar 1988 (1988-02-03) 

Selte 2, Spalte 2, Zelle 43 - Zelle 47; 

Anspruche 

6B 2 217 848 A (BRITISH NUCLEAR FUELS PLC) 
1. November 1989 (1989-11-01) 
das ganze Dokument 



1-8 



1-8 



3,8 



□ 



Wotiero Voronontlienungon stnd dor FortsotAmg von Fold C 

ontnorunon 



ID 



Sioho Anhang PatunUaniiafi 



* BamndBte KfUogorion von angogobonon VorottonUlchunson 

'A* VorUfdnttlctiung. dio dan allgemeincn Stand derTochntkdoflnlort 
at>er nich! ais bosondors bodoutsam anzusehen ist 

*E' SItores Dokumoni. <ia& jsdoch ofst am oder nach dam Imornatlpnaton 
AniiMldedalum vcfttftontHcht wordort isi 

'L' Vorftlfontlichuno, dio Qcoignot tel. oinon Prtorfiat&anspruch zwoileBiBft cr- 
scholnen zu ia9»on, Oder durch dlo das vorOfldnillchungadatum ainer 
aftdofon >m Rechen^tanb^cht genanntoo VcrOnontllchung Ooiast vrarden 
aofl Oder dlo bus oinom andaran bOEOhdanen Onind angagaben M (wio 
ou&gorQhrt) 

'O' varoftatitiichung. diesichatifoinontOndlfcho Ononbarung. 

fiino BonulTung, cino Ausstoflung odor andoro Mafir>ahm0n bozleh) 
'P* vorotronloct)ung.dia var fiemimornallonalan Anmoldodalum. abor nach 

dano beanapnichleii Prtoittaigdatum vorOtteniUchl wordon ist 



Splklere Verdrrontllchung, dlo nacn dom inlomatlonalon Anmoldodalum 
Odor dom PtioHUlsdatum vorOnsniUcht wordsn ist und mti der 
AnmoWung nJcm kollldtort. sondem nur rum Veraiflndniadescior 
Ertindung zugrundoltogondon Prtnzlps odar dor Ihr logrundsliagendon 
Thoorlo angogobon isT 

'X* VorOffonltlchurn von besondoror Sodoutung; dio boanspniditfi Erfindung 
kann alkHn auigrund diesor VOfOnofllUchung nichi ab neu odor aid 
orllndortechor TjUlgkoii ben^ond batrachlet werdon 

*Y* Var&ffanHlchung von bosondoror Bodoutung; dlo boarispruchie Eifindung 
kann nk:M els auf ortindonscbor Tailgkell borub^nd beirachiet 
werdan. wenn die VerdftcntHcbung mn oinorodor mohreron andonan 
\/er6ffaniUchungon dlosor Katogorto in Vorbindung gobr^cht wild und 
dieso VerbJndung fureinen Fachmann nahollogond tst 

*&* VorOITontllCbung, die Mttgfled derBslban PatentfamUie 1st 
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INTERNATIONALE^ 
PRUFUNGSBERICHT 




RLAUFIGER 



Intematioriales Aktenzeichen PCT/DEOO/03409 



I. Grundlage des Berichts 

1 . Hinsichtlich der BestandteMe der internationalen Anmeidung (Ersaizblatten die dem Anmeldeamt auf eine 
Aufforderung nach Artikef 14 hin vprgetegt warden, gelten Im Rahmen dieses Berichts al$ "ursprOnglich 
eingereicht" and sind ittm nicht beigefOgt, mifsie keine Andeningen enthaiten (Regein 70. 16 and 70. 17)}: 
Beschraibung, Seiten: 

1,3-7 ursprQnglicha Fassung 

2,2a elngegangan am 27/09/2001 mit Schrelben vom 25/09/2001 
Patentanspruche, Nr.: 

1-7 eingegangen am 27/09/2001 mit Schreiben vom 25/09/2001 



2. Hinsichtlich der Sprache: ADe vorstehend ganannten Bestandtelle standen der Behdrda in der Sprache. in der 
die Internationale Anmeidung eingereicht worden 1st, zur Verfiigung oder wurden in dieser eingereicht. sofem 
unter diesem Punid nichts anderes angegeben ist. 

Die Bestandteiie standen der Belidrde in der Sprache: zur Verfugung bzw. wurden In dieser Sprache 
eingereicht: dabei handelt es sich urn 

□ die Sprache der Ubersetzung, die fur die Zwecke der internatlonalen Recherche eingereicht worden ist (nach 
Regei 23.1 (b)). 

□ die Veroffentlichungssprache der internatkanaien Anmeidung (nach Regel 48.3(b)). 

□ die Sprache der Obersetzung, die fur die Zwecke der intemationalen vorlauflgen Prufung eingereicht worden 

Ist (nach Regei 55.2 und/oder 55.3). 

3. Hinsichtlich der in der internationaien Anmeidung offenbarten Nucleotide und/oder Aminosauresequenz ist die 
intenrtationale vorlSufige Prufung auf der Grundlage des Sequenzprotokolis durchgefOhrt worden, das: 

□ In der Internationaien Anmeidung in schrlftlicher Form enthaiten ist. 

□ zusammen mit der Intemationalen Anmeidung in computerlesbarer Fomi eingereicht worden ist 

□ bei der Behdrde nachtrdgitch in schriftticher Form eingereicht worden ist. 

□ bei der Behdrde nachtrSgiich in computerlesbarer Form eingereicht worden ist. 

□ Die Erklarung. da6 das nachtraglich elngereichle schriftliche SequenzpTOtokoll nIcht uber den 
Offenbarungsgehalt der intemationalen Anmeidung im Anmeldezeitpunkt hlnausgeht^ wurde vorgelegt 

□ Die Erklarung, da3 die in computerlesbarer Form erfassten Informationen dem schriftlichen 
Sequenzprotokoll entsprechen, wurde vorgelegt. 



Fomibiatl PCT/IPEA/409 (Folder l-VIll, Blatt 1) (Jull 1998) 
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Zelchnungen, Blotter: 



1/1 



ursprungliche Fassung 



INTERNATIONALE RLAUFIGER 
PRUFUNGSBERiCHT 



Internationales Aktenzeichen PCT/DEOO/03409 



4. Aufgrund der Anderungen sind folgende Unterlagen fortgefatlen: 

□ Beschreibung. Seiten: 

□ Anspruche, Nr.: 

□ Zeichnungen, Blatt: 

5. □ Dieser Bericht ist ohne Berucksichtigung (von elnigen) der Anderungen erstellt worden, da diese aus den 

angegebenen Grunden nach Auffassung der Behdrde uber den Offenbarungsgehalt in der ursprunglich 
eingereichten Fassung hinausgehen (Regel 70.2(c)). 

(Auf Ersatzblatter, die sotphe Anderung&n enthalten, ist unter Punkt 1 hinzuwei$en:sle sind diesem Bericht 
beizufOgen). . . 

6. Etwaige zus&tztiche Bemerkungen: 



V. BegrQndete Feststeilung nach Artlkel 35(2) hinsiehtllch der Neuhei^ der erfinderisohen TStlgkelt und der 
gewerblichen Anwendbarkeit; Unterlagen und ErktSrungen zur Stutzung dieser Feststellung 

1. Feststellung 

Nouheit(N) Ja: Anspruche 1-7 

Nein: Anspruche 

Erfinderische Tatigkeit (£T) Ja: AnsprOche 1-7 

Nein: AnsprQche 

Gewerbliclie Anwendbarkeit (GA) Ja: Anspruche 1-7 

ISiein: Anspruche 



2. Unterlagen und Erkiarungen 
siehe Belblatt 



Fofmblatt PCT/IPEA/409 {Felder l-VIII. Blalt 2) (Jull 1998} 



INTERNATIONAlfln/ORLAUFIGER Intemitionales AlK:eichen PCT/DEOO/03409 
PROFUNGSBERICHT- BEIBLATT 



Zu Punkt V 

Begrundete Feststellung nach Regel 66.2(a)(il) hinslchtllch der Neuheit, der 
erfinderischen Tatigkelt und der gewerblichen Anwendbarkelt; Unterlagen und 
Eri<larungen zur Stutzung dieser Feststellung 

Die Gesamtheit der Verfahrens- und Vorrichtungsmerkmale der unabhangigen An- 
sprQche 1 und 6, insbesondere die im charakterisierenden Teil besagter Anspruche 
definierten RegelgroGen, sind im zitierten Stand der Technik weder vorbeschrieben 
noch angedeutet. 

Das Neuheitskriterium (Art. 33 (2) PCX) ist somit erfullt. 



Der Anmeldungsgegenstand (Verfahren und Vorrichtung) beruht ausfolgenden 
Grunden auch auf einer erfinderischen Tatigkeit (Art. 33 (3) PCT): 



Ein Verfahren und eine Vorrichtung gemSB der Oberbearifte der vorliegenden 
Anspruche 1 und 6 ist aus D1 (WO 94/28212) bekannt. Im Gegensatz zur Erfindung 
wird in D1 jedoch eine optlsche Eigenschaft, namlich der Brechungsindex^ gemessen 
und zur ProzeBsteuemng (Regelung) eingesetzt. Anders physikalische Paranneter 
warden fur diesen Zweck in D1 nicht angedeutet* 

In D2 (EP-A-0 254 803} ist nun ein einfaches, wirtschaftliches Verfahren zur Herstel- 
lung von reinen. waBrigen Aminoxld/Celluiose-Losungen beschrieben. In Spalte 2, 
Zeflen 43-52 wird hervorgehoben» daB die Konzentration des Endproduktes mit Hilfe 
des Brechungsindexes Oder einer Dichtemessung uberwacht (geregelt) werden kann 
und die damit erhaltene Losung fQr alte bekannten AnwendungsMHe (die Cellulose" 
faserhersteKung wird in Spalte 1 , Zeile 5 genannt) direkt einsetzbar ist. 
Es wird an dieser Stelle also die Gleichwertlgkeit der Messung einer optischen Eigen- 
schaft der Losung und einer nicht-optischen Losungseigenschaft offenbart. 
Aus folgenden Grunden war es fur den Fachmann dennoch njcjit naheliegend den in 
D1 zur UbenA/achung der Ldsungskonzentratlon venA/endeten Brechungsindex durch 
die l\^essung einer nioht-ootischen Losungseigenschaft (Dichte). wie in 02 
beschrieben, zu ersetzen. 

Die in D2 vorgeschlagene Dichtemessung wird an einer Zweik omponentenlosunaen 
(Wasser/Aminoxid-Losung). die Peroxidverunreinigungen enthalt, ausgefuhrt, also nicht 
an einer celiulosehaltigen Spinnl6suna. sondem am r inen, nur leicht gefarbten 



Formblatt PCT/BfllblattA409 (Blatl 1) (EPA-Aprii 1997) 



INTERNATION AlWVORLAURGER Internationales AlHIeichen PCT/DEOO/03409 
PRUFUNGSBERICHT - BEIBLATT 



Ausgangsmaterial. Im Gegensatz hierzu wird In der voriiegenden Anmeldung dre 
Spinnlosung, also ein ternares Gemlsch {Cellulose/Aminoxid/Wasser), uber die 
Messung bestimmter phys. Eigenschaften geregelt. Dieses Gemisch kann auch stark - 
gefarbt sein, sodaB in diesem Fail die Messung optischer Eigenschaften nicht zum Ziei 
fuhren wurde, 

Der Fachmann wird durcli die Lehre von D2 niclit in naheliegendenA/eise auf die Uber- 
tragung der Oiohtemessung auf besagtes ternares Gemisch und die damit verbunde- 
nen Verbesserungen.($chnelle, optimale Ubenn/achung der Spinnldsungszusammen- 
setzung und daraus resultierende verbesserte Eigenschaften der hergestellten 
Formkorper) hingefuhrt. 

Folglich kame er durch Kombination beider Dokumente nur in Kenntnis der Erfindung 
zum voriiegenden Anmeldungsgegenstand (ex post facto Analyse). 

Identlsche Oberlegungen geiten fOr die beanspruchte Vorrichtung. Wenn die notig 
Modifizierung der aus D1 bekannten l\/le0einrichtung eine erfinderische TStigkeit 
erfordert, dann gilt dies zwangsiaufig auch fQr die entsprechende Apparatur. 



Formbiatt PCTfBemWAOQ (BlaU 2) (EPA-Aprfl 1997} 
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Die Eigenschafcen der nach dem Aaiuoxidverfahren hergestell- 
ten cellalosischen Formkorper, insbesondere die textilphysikalischea 
Eigenschaften der ersponnenen Fasern und Pllamente hangea in hohem 
MaBe von der Zusanmensetzung der Esctrusionslbsung ab. Zur Einhaltung 
optimaler Eigenschaften ist es daher erwUnscht, die Zusammensetsung 
der Lbsung zu Uberwachen und Schwankuntgen in engen Grenzen zu halten. 
Bel einem kontinuierlichen Verfahren vie dem vorliegenden Aminoxld-- 
verfahren ist die Prozessiiberwachung fiir eine wirtschaftliche Fahr- 
weise von Bcdeutung, Es ist daher wichtig, auch die Konzentrationen 
der wassrigen Aminoxidlosungen in den Stufen (c), (d) und (e) zu 
messen und die Losungszusatnmenseczungen zu regeln. 

Aus VO 94/28212 iat es bekannt, von Zeit zu Zeit elne Probe 
der dem Bxtrusionsapparat zuf lieBenden Splnnl(5sung zu entnehmen 
und ihren Brechungslndex zu messen. Dieser solX bei 60* C in dem 
Berelch von 1,489 bis 1,491 liegen, damit Extrusionsprodukte mit 
zufriedenstellenden Eigenachaf ten erhalten werden. Es ist ferner 
bekannt, den Brechungsindex der w^srigen Aminoxidlosungen innerhalb 
bestimmter Grenzen zu halten. So soli der Brechungsindex der wass- 
rigen Aminoxldltisung fiir das PSllbad bel 60*C zwlschen 1,3644 und 
1,3708 liegen » \tfShrend fur die konzcntrierte Aiiiinoxidl5sung fiir 
die BUdung der Zellscoffsuspenslon der Brechungsindex in dem Be<- 
reich von 1,4620 bis 1,4628 Xi^gen kann, ohne dafi l>oslerorgane 
betatlgt Oder die Verdampferbedingungen verandert werden miissen. 
Die Uberwachung des Brechungsindex der Losung in einera mehr oder 
weniger breiten Bereich erlaubt keine exakte Regelung der Zusam- 
mensetzung der Losung. AuBerdera versagt dieses Verfahren bei Ld- 
sungen ndt starker Llchtabsorptlon und/oder -streuung. 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein 
Verfahren zur Herstellung von cellulosischen Formkbrpern nach dem 
Aminoxidverfahren zu schaffen, bel dem die Zusammensetzung der 
SpinnlQsung genau iiberwacht werden kann. Die Regelung der Zusanmen- 
setzung soil genauer erfolgen als dies aufgrund eines Brechungs- 




1^ 




2a 



Die EP 0 254 803 offenbart ein Verfahren zur Herstellung einer wassrigen, 
reinen N-Methylmorpholin-N-Oxid-L6sung durch Umsetzung von 
Methylmorpholin mit einem wassrigen Wasserstoffperoxid, wobei man 
Mischungen von Methylmorpholin mit Wasser destilliert> das 
Methylmorpholin-Wasser-Azeotrop bei Temperaturen von 60° bis 100 "C 
mit einer wassrigen Wasserstoffperoxidlosung umsetzt und die 
Reaktionslosung anschlieBend auf den gewunschten Gehalt N- 
Methylmorphoiin-N-Oxid auf konzentriert. Die Konzentration des so 
erhaltenen Entproduktes kann mit Hilfe des Brechungsindexes Oder einer 
Dichtenmessung tiberwacht werden, wobei das Endprodukt nur leicht 
gelblich gefMrbt ist und als Verunreinigungen kaum noch nachisuweisende 
Mengen an Peroxid, Methylmorpholin und Carboxylgruppen enthalten 
kann. 



1 



1 



l1 •. 
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Neue Ansprucho 

1. verfahren zur Regelung der Zusammensetzung von Losung (en) bei der 
Herstellung von cellulosischen Formkorpem, bei dem man 

(a) zeXlstoff und ein wasserhaltlges Amixioxid unter Bildung 
einer Suspension mischt, 

(b) aus der Suspension unter Waeserverdampfung eine 
Cellulose losung bildefc, 

(c) die Celluloselosung durch einen Luftspalt in ein Fallbad 
extrudiert, das eine wassrlge Aminoxidldsung enthalt, und dort zu 
FomOcoxpern koaguliert, 

(d) die Formkfirper durch eine wdssrige Wascbldsung leitet, in* 
der restliches Aminoxid aus den ForroXorpem ausgewachsen wird, und 

(e) wassrige Aminoxidlosungen aus den Stufen (c) und / oder 
(d) nach Konzentrierung in die Stufe (a) zuruckfuhrt, wobei eine 
Eigenschaft der L6sungen gemessen und aufgrund des messwertes die 
Zusaramensetzung der Xj6sungen geregelt wird, dadurch gekennzeichnet, 
daiS man wenigstens eine Eigenschaft der genannten Losungen misst und 
die Abweichung (en) des Messwertes bzw- der Messwerte von einem 
vorgegebenen Sollwert zur Regelung der Zusammensetztmg (en) dieser 
Losung (en) benutzt, wobei die Eigenschaft der Losung unter der 
DieleJctrizitatskonstanten, der induktiven Leitfahigkeit, der 
Mikrowellenabsorption, der Dichte, dera Wassergehalt und der 
01traschallgeschwindigk©it auswShlt . 



2, Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekexmzeichnet, daS man die 
Temperatur der Losung bei oder kurz vor oder nach der 



^lessung der Eigenschaf t nifit und den MeBvrerc der Eigen^chafc auf- 
grund der Me0temperatur kompenslert. 

3. Verfahren nach elnem der Anspruche 1 bis 2, dadurch gekenn- 
zeichnec, daS man die Eigenschaft in-line mlBt. 

4* Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, da0 man ^ur Regelung der L5sungs2usaimnenset2ung in die 
Dosierung der Kowponenten in Sxufe (a), (c) oder (d) eingreift, 

5. Verfahren nach einem der Ansprtiche 1 bis ^, dadurch gekenn- 
2elchnet, da0 oan zur Kegelung der LSsungasusamiiensetsung in die 
Betriebsbedlngungen der Stufe (b) und/oder (e) eingreift, 

6 • Vorrichtung zur Durchf uhrung des Verfahrena nach einem der 
Anspruche 1 bis 5, mit 

einem mit Dosierorganen (1 ,1 ) bestiickcen Anmaiacheapparat (2), 

einer an den Aninaischeapparat (2) angeschlosaenen Ltise- und 
Elndampfeinrichtung (3), 

einer an die Lose- and £indampfelnrichtung (3) uber eine 
Leltung (8) angeschlossenen Extrusionseinrichtung (4) mit einem 
nachgeschalteten Fallbad (5), 

wenigstens einem Waschbad, das aine verdiinnte wfissrige Aminoidd- 
liJsung enthSlt, und 

Einrxchtungen zur Messung einer Eigenschaft der L&sungCen) 
zwecks Dbervachung Ihrer Zusammensetzung, 

dadurch gekennzeichnet, daB in der Leltung (8,19,24) Oder 

einem Behalter, die bzw, der die zu iiberwachende Ldsung enth^lt, 

ein GerSt (9,21,11) zur Messung einer nicht-optischen Eigenschaft 

der Lbsung angeordnet ist, und daC das MeBgerSt zusammen mit vor- 

a b 

geschalceten Dosierorganen (1 ,1 ; 17) Oder Eindampfeinrichtungen 
(3;20) Regelkreise (13,14,15; 18; 23) fiir die Regelung der Lbsungs- 
zusammensetzung bildet. 



1 
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7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch sekennzeichQec, daB 
das Mefigerat (9, 11, 21) ein GeraC 2ur Messung der Ldsungstempera- 
tur und eine Temperaturkompensation des Mefiwerts das GarSta unfaAt. 
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(57) Abstract: A mediod for r^uiating ibc composition of a solutian(s) in the pfX)dtiction of cellulostc mouldings comprises (a) 
mixing cellulose and a water containing amine oxide to fonn a susp^on, (b) foaning a cellulose solution from ±e suspension 
by evaporating water, (c) extruding tiie cellulose solution through on air gap in a precipitation bafh oomaining as aqueous amine 
oxide soludon, where it coagulates into the moulded shape, (d) passing the moulding through an aqueous wash solution, in which 
the residual aoiine oxide u washed out of die moulding and (e) it^cling the aqueous atninc oxide sohitiottS ttoax stages (c) and/or 
(d) to stage (0) after concentratiott. A property of die soUitiolu is measuted and on the basis of die measured value the composidon 
of the solutions is controlled, whocby a oon:^ca! ptopeny or a physical bdiaviour of at least one of the said solndons is nieasuitd 
and die dcviation<(;) of die measured value(8) fttaSk. a preset value used for control of the coniposilian(s) of die said solutioa(s). Hie 
inventive niettiod allows a predse monitoring of die Goiiqwsition of 
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(57) Zusammeniiissuilg: Vafahien zur Re^dung der ZusamnKosetzimg von LSsungCeA) bd Ott Hostcllung von cellulosuchen 
Fonnkdipcan. bei dem man (a) Zellstoff uiui cin wasseitialtiges Aminoxid under Bildung cine Suspension mischt, (b) am tier 
Suspension w\et Wasserverdampfung cine Cellulosdittsung bildet, (c) die CelluloseKhung durch cincn Luftspalt in eifl RUIbad ex- 
midieit, d«s cine wSssrige Aminoxidldsung enthfiit. und dort zu Fofrnkfirpem koaguliat, (d) die I^nukOtper dutch cine wSssrigc 
Waschl{}sung leitct, in der tesiliches Amisoxid aus den R}nnkApera ausgewascbcn wird, und (e) wSssiige Aminoxidldsimgcn aus 
den Stufcn (c) und/odcr (d) nacli Konzentriening in die Stufe (a) zurQckfiihn, wobd eine Eingenschaft der L6sungen gemcssen und 
aufgnind dcs Messwertes die Zusommcnsetzang der Uisungen gcregelt wiid, daduidi gelxnflzeicfanct, doss man dnc nicfat-optische 
Eigenschaft oder da pbysikalischcs Veiiialten wcnigstens dner der geiUUiAten LSsuilgen misst und die Abwdchung(efl) des Mess- 
wertes bzw. dcr Messweite von cincm voi;gcscbcnen SoUwert zur Regdung dcr ZusammensctzungCeQ) dieser LBsttng(en) benutzL 
das Vctfahren eriaubt cine gcnauc Oberwachung der TktMTntn mfttyrirc der Extnisionsldsuog. 
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Verfahren und Vorrichtung zur Regelung 
der Zusammensetzung von L6sung(en) 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Regelung 
der Zusammensetzung von L6sung(en) bei der Herstellung von 
cellulosischen Formkorpern, bei dem man (a) Zellstoff und ein 
wasserhaltiges Aminoxid unter Bildung einer Suspension mischt, 
(b) aus der Suspension unter Wasserverdarapfung eine Cellulose- 
losung bildet, (c) die Celluloselosung durch einen Luftspalt in 
ein Fallbad extrudiert, das eine wassrige Arainoxidlosung enchalt, 
und dort zu Formkorpern koaguliert, (d) die Formkorper durch 
eine wassrige Waschlosung leitet, in der restliches Aminoxid aus 
den Formkorpern ausgewaschen wird, und (e) wassrige Aminoxid- 
losungen aus den Stufen (c) und/oder (d) nach Konzentrierung in 
die Stufe (a) zuruckfuhrt, wobei eine Eigenschaft bzw. ein physika- 
lisches Verhalten der Losungen gemessen und aufgrund der MeOwerte 
die Zusammensetzung der Losungen geregelt werden. 

Die Erfindung betrifft auch eine Vorrichtung zur Durchfiih- 
rung dieses Verfahrens mit einem mit Dosierorganen bestuckten 
Anmaischeapparat, einer an den Anmaischeapparat angeschlossenen 
Lose- und Eindampfungseinrichtung, einer an die L5se- und Ein- 
dampfungseinrichtung liber eine Leitung angeschlossenen Extrusions- 
einrichtung mit einem nachgeschalteten FMllbad, wenigstens einem 
Waschbad, das eine stark verdiinnte, wassrige Aminoxidlbsung ent- 
halt, sowie Einrichtungen zur Messung einer Eigenschaft der Losung(en) 
zwecks tiberwachung ihrer Zusammensetzung. Unter die Eigenschaft der 
Celluloselosung soli im Rahmen der vorliegenden Erfindung auch 
ein messbares physikalisches Verhalten der Losung fallen. 
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Die Eigenschaften der nach dem Aminoxidverfahren hergestell- 
ten cellulosischen Formkorper, insbesondere die textilphysikalischen 
Eigenschaften der ersponnenen Fasern und Filamente hangen in hohem 
MaBe von der Zusainmensetzung der Extrusionslbsung ab. Zur Einhaltung 
optimaler Eigenschaften ist es daher erwiinscht, die Zusanunensetzung 
der Lbsung zu uberwachen und Schwankungen in engen Grenzen zu halten. 
Bei einem kontinuierlichen Verfahren wie dem vorliegenden Aminoxid- 
verfahren ist die ProzessUberwachung fiir eine wirtschaftliche Fahr- 
weise von Bedeutung. Es ist daher wichtig, auch die Konzentrationen 
der wassrigen Aminoxidlosungen in den Stufen (c), (d) und (e) zu 
messen und die Losungszusammensetzungen zu regeln. 

Aus WO 94/28212 ist es bekannt. von Zeit zu Zeit eine Probe 
der dem Extrusionsapparat zufliefienden Spinnlosung zu entnehmen 
und ihren Brechungsindex zu messen. Dieser soil bei 60'*C in dem 
Bereich von 1,489 bis 1,491 liegen, damit Extrusionsprodukte mit 
zufriedenstellenden Eigenschaften erhalten werden. Es ist ferner 
bekannt, den Brechungsindex der wassrigen Aminoxidlosungen innerhalb 
bestimmter Grenzen zu halten. So soil der Brechungsindex der wass- 
rigen Aminoxidlosung fiir das Fallbad bei 60°C zwischen 1,3644 und 
1,3708 liegen, wahrend fiir die konzentrierte Aminoxidlosung fur 
die Bildung der Zellstof fsuspension der Brechungsindex in dem Be- 
reich von 1,4620 bis 1,4628 liegen kann, ohne dafl Dosierorgane 
betatigt Oder die Verdampferbedingungen verandert werden mussen. 
Die Oberwachung des Brechungsindex der Losung in einem raehr oder 
weniger breiten Bereich erlaubt keine exakte Regelung der Zusam- 
mensetzung der Lbsung. AuBerdem versagt dieses Verfahren bei Lb- 
sungen mit starker Lichtabsorption und/oder -streuung. 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein 
Verfahren zur Herstellung von cellulosischen Formkbrpern nach dem 
Aminoxidverfahren zu schaffen, bei dem die Zusammensetzung der 
Spinnlosung genau uberwacht werden kann. Die Regelung der Zusammen- 
setzung soil genauer erfolgen als dies aufgrund eines Brechungs- 
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indexbereiches moglich ist. Dariiber hinaus soil ein Verfahren 
zur Herstellung von cellulosischen Formkorpern nach dem Aminoxid- 
verfahren geschaffen werden, bei dem die Zusammensetzung der 
Ldsung rait moglichst geringer Verzogerung geregelt wird, damit 
auftretende Schwankungen in der Zusammensetzung in engen Grenzen 
gehalten werden k5nnen. Insbesondere soil auch ein Verfahren zur 
Herstellung cellulosischer Formkorper nach dem Aminoxid verfahren 
geschaffen werden, bei dem die Zusammensetzungen der verschiedenen 
im Verfahrensverlauf auftretenden L&sungen auch dann geregelt 
werden konnen, wenn die Brechungsindexmessung unbrauchbar ist, 
weil die Lbsungen das Licht zu stark absorbieren oder streuen. 
SchlieBlich soli auch eine Vorrichtung zur Durchfuhrung des Ver- 
fahrens geschaffen werden, durch die Anderungen der Zusammensetzung 
von Losungen des Aminoxidverfahrens, und zwar sowohl Spinnlosungen als 
auch cellulosefreien, wassrigen Aminoxid losungen in engen Grenzen 
gehalten oder eliminiert werden konnen. Weitere Vorteile der Er- 
findung ergeben sich aus der folgenden Beschreibung. 

Diese Aufgabe wird bei dem eingangs genannten Verfahren 
erfindungsgemafi dadurch gelbst, daB man eine nicht-optische 
Eigenschaft wenigstens einer der genannten Losungen inifit und die 
Abweichung(en) des MeBwerts bzw. der MeBwerte von einera vorgege- 
benen Sollwert zur Regelung der Zusammensetzung(en) dieser L6- 
sung(en) benutzt. Anders als das oben genannte Verfahren mit 
Messung des Brechungsindexes wird erfindungsgemaB ein enger Toleranz- 
bereich der NeBgroBe vorgegeben. Abweichungen des MeBwertes von 
einem bestimmten Sollwert Idsen unmittelbar einen Eingriff an den 
Stellgliedern des Regelkreises aus. Es wird daher eine striktere 
Regelung der Losungszusammensetzung erreicht als sie moglich ist, 
wenn die Regelung erst aktiviert wird, wenn der MeBwert einen vor- 
gegebenen Toleranzbereich verlaBt, Die Messung einer nicht-opti- 
schen Eigenschaft der Lbsungen setzt zudem nicht die Durchsichtig- 
keit der Losungen fiir das Licht der benutzten WellenlSnge voraus. 
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Daher konnen auch Spinnldsungen, die definierte Anteile an Zusatz- 
stoffen, wie z.B. Titandioxid, Farb- oder Fiillstoffe enthalten, und im 
Prozess anfallende Aminoxidlbsungen, die durch Verunreinigungen 
stark gefarbt sind, iiberwacht und in Bezug auf ihre Konzentration 
geregelt werden. 

Nach der bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Ver- 
fahrens wahlt man als die zu messende nicht-optische Eigenschaft der 
Losung die DielektrizitStskonstante, die (elektrische) Leitfahigkeit , 
die Mikrowellenintensitat und -geschwindigkeit , die Dichte, den Was- 
sergehalt oder die Ultraschallgeschwindigkeit . Durchsichtige und un- 
durchsichtige Losungen im Prozess konnen mittels Messungen der glei- 
chen Eigenschaft iiberwacht werden, wodurch der MeB- und Regelaufwand 
minimiert werden kann. Der Wassergehalt kann nach Karl-Fischer be- 
stiimnt werden. 

Nach der bevorzugten Ausfuhrungsform des Verfahrens miflt man 
die Temperatur der Losung bei oder kurz vor oder nach der Messung 
einer der genannten Losungseigenschaften und kompensiert man den 
Meflwert aufgrund der gemessenen Temperatur. Da die 
Temperatur der Ldsung variieren kann, mussen die MeBwerte auf eine 
Bezugstemperatur umgerechnet werden, bei der der KeBwert der be- 
treffenden Eigenschaft der Losung von Soll-Zusammensetzung bekannt 
ist, mit dem der aktuelle MeBwert zu vergleichen ist. Die Bezugs- 
temperatur, auf die die MeBwerte umgerechnet werden, ist beispiels- 
weise 50°C oder 6.Q°.C. 

Vorzugsweise miflt man die Eigenschaft der Losung in-line. Die 
in-line-Messungen erlauben nicht nur eine schnelle Ermittlung der 
Losungszusammensetzung bei geringem Strdmungswiderstand , sondern 
sie vermeiden bei Spinnlosungen auch das durch die Zersetzlichkeit 
der Losung bestehende Sicherheitsrisiko, das beispielsweise in 
Totraumen der Leitung (z.B. Probenahmestutzen) durch das mogliche 
Einsetzen von run-away-Reaktionen besteht. 
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Bei einer Ausf iihrungsf orm des erf indungsgemaBen Verfahrens 
greift man zur Regelung der Losungszusammensetzung in die Dosierung 
der Komponenten in Stufe (a), (b) bzw. (d) ein. Wird z.B, eine 
Anderung der Zusammensetzung der Spinnlosung aufgrund der Eigen- 
schaftsmessung festgestellt, ist ein Eingriff in die Dosierung der 
Komponenten Zellstoff und/oder Losungsmittel NMMO/H2O notwendig. 
Zur Korrektur der Zusammensetzung der Fallbadlosung kann es erfor- 
derlich werden, in die Dosierung der dem Fallbad zulaufenden Wasch- 
losung einzugreifen oder die WaSserdosierung zur Waschlosung zu 
verandern. 

Bei einer anderen Ausfuhrungsform des Verfahrens greift man 
zur Regelung der Losungszusammensetzung in die Betriebsbedingungen 
der Stufe (b) oder/und der Stufe (e) ein. Ergeben die Messungen 
eine unerwiinschte Verschiebung des Verhaltnisses NMMO/HjO der 
Spinnlosung, so kann dies in der Stufe (b) korrigiert werden, 
indem die Wasserverdampf ung in dieser Stufe gedrosselt oder verstarkc 
wird. Ebenso kann die Konzentration der in die Stufe (a) zuriick- 
zufuhrenden wassrigen Aminoxidlosung durch Eingriff in die Konzen- 
trierungs- bzw. Eindampfungsstufe geregelt werden. 

Die Aufgabe wird ferner bei der eingangs genannten Vorrichtung 
erfindungsgeraaB dadurch gelost, daB in der Leitung oder einem Be- 
hSlter* die bzw. der die zu Uberwachende Losung enthalt, ein Gerat 
zur Messung einer nicht-optischen Eigenschaft der Losung angeordnet 
ist, und daB das MeBgerSt zusammen mit stromungsmaBig vorgeschal- 
teten Dosierorganen oder Eindarapfeinrichtungen Regelkreise zur Rege- 
lung der Losungszusammensetzung bildet. Das MeBgerat liefert einen 
MeBwert der Losung, wie z.B. ihre Dielektrizitatskonstante oder 
Dichte, der: zu Signalen fUr die Verstellung von Stellorganen, wie 
z.B. der Anderung der Geschwindigkeit von Dosierorganen oder der 
Anderung der Warmeleistung der Eindarapfapparate umgeformt wird. 



*•■"■ 
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Vorzugsweise umfaBt das MeBgerat ein Gerat zur Messung der 
Losungstemperatur und eine Temperaturkorapensation des von dem 
MeBgerat gelieferten MeBwerts. Das MeBgerat liefert dann schon 
temperaturkompensierte MeBwerte, so dafi ein unmittel barer Vergleich 
mit den vorgegebenen, auf eine bestimmte Temperatur bezogenen 
Werten der Lbsungen von Soll-Zusanunensetzung raoglich isc. 

Die Erfindung wird nachfolgend an Hand der Zeichnung naher 
erlautert, die das schematische FlieBbild einer Ausfuhrungsform 
der erfindungsgemafien Vorrichtung zeigt. 

Wasserhaltiger Zellstoff und ein Gemisch aus N-Methylmorpholin- 

a b 

N-oxid (NMMO) und Wasser werden durch die Dosierorgane 1 bzw. 1 
in einen kontinuierlich arbeitenden Anmaischeapparat 2 eingespeist. 
Der Apparat 2 kann ein Mehrwellenapparat sein, wie er in 
DE-C-198 37 210,8 beschrieben ist. Dem Apparat 2 ist eine Lose- und 
Eindampfungseinrichtung 3 nachgeschaltet, in der die in Apparat 2 
gebildete Suspension aus Zellstoff und NMMO/HjO durch Warmezufuhr 
und Unterdruck unter Wasserverdampfung in eine Losung iiberfiihrt 
wird. Ein geeignetes Verfahren hierzu ist aus DE-A-44 41 468.8 
bekannt. An die Loseeinrxchtung 3 schlieBt sich iiber eine Leitung 8 
ein Extrusionswerkzeug 4 an, durch das die Spinnlosung iiber einen 
Luftspalt in ein Fallbad 5 extrudiert wird. Je nach Art der Beschaf- 
fenheit des Extrusionswerkzeugs und der folgenden Operationen konnen 
Fasern, Filamente, Folien oder andere Formkorper erhalten werden. 
Der so erhaltene Formkorper 6 wird iiber ein Abzugsorgan 7 einer 
Waschstufe 10 zugefiihrt, in der restliches Aminoxid aus dem Form- 
korper 6 ausgewaschen wird. 

ErfindungsgemaB ist in der Leitung 8 zwischen der Loseeinrich- 
tung 3 und dem Extrusionswerkzeug 4 ein MeBgerat 9 zur Messung 
einer nicht-optischen Eigenschaft. z.B. der Dielektrizitatskonstan- 
ten Oder der Dichte der Lbsung installiert. Das MeBgerat 9 liefert 
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ein temperaturkorrigiertes Signal an einen Mikroprozessor 12 , der 
Abweichungen vom Sollwert der Losung feststellt und Stellsignale 
Uber die Signalleitung 13 an das Dosierorgan 1 fiir den Zellscoff, 
die Signalleitung 15 an das Dosierorgan 1^ fur das Losungsmictel- 
gernisch und die Signalleitung 14 an die Lose- und Eindampfungsein- 
richtung 2 gibt. 

Vie aus der Zeichnung ersichtlich, wird die Waschldsung aus 
der Waschstufe 10 iiber eine Lei'tung 24 dem Fallbadbehalter 5 zu- 
gefiihrt. Ein MeBgerat 11 in dieser Leitung stellt die Zusammen- 
setzung der verbrauchten Waschlosung in der Leitung 24 fest und 
regelt iiber die Signalleitung 18 mit dem Mikroprozessor 16 das 
Ventil 17 fiir die Wasserzugabe zur Waschstufe 10. Die verbrauchte 
Fallbadlosung wird durch eine Leitung 19, die auch Reinigungsein- 
richtungen (nicht dargestellt) enthalt, einer Eindampfstufe 20 
zugefiihrt, in der die Losung auf eine vorgegebene Aminoxid-Konzen- 
tration eingedampft wird. Die Konzentration der eingedampf ten 
Losung wird durch Messung einer Eigenschaft mittels des MeBgeracs 
21 und Ist-Soll-Vergleich durch den Prozessor 22 in ein Stellsignal 
umgeformt, das iiber die Signalleitung 23 zur Einstellung der Ein- 
dampfbedingungen der Eindampfstufe 20 dient. 
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1. Verfahren zur Regelung der Zusammensetzung von Losung(en) 
bei der Herstellung von cellulosischen Formkorpern, bei dem man 

(a) Zellstoff und ein wasserhaltiges Aminoxid unter Bildung 
einer Suspension mischt, 

(b) aus der Suspension unter Wasserverdampfung eine Cellulose- 
Ibsung bildet, 

(c) die Celluloselosung durch einen Luftspalt in ein Fallbad 
extrudiert, das eine wassrige Aminoxid losung enthalt, und dort zu 
Formkbrpern koaguliert, 

(d) die Formkorper durch eine wassrige Waschlosung leitet, 
in der restliches Aminoxid aus den Formkorper n ausgewaschen vrird, 
und 

(e) wassrige Arainoxidlosungen aus den Stufen (c) und/oder (d) 
nach Konzentrierung in die Stufe (a) zurtickfiihrt, 

wobei eine Eigenschaft der Losungen gemessen und aufgrund des 
Mefiwertes die Zusammensetzung der Losungen geregelt wird, 

dadurch gekennzeichnet , da6 man eine nicht-optische Eigen- 
schaft Oder ein physikalisches Verhalten wenigstens einer der 
genannten Losungen miUt und die Abweichung(en) des MeBwertes bzw. 
der MeBwerte von einem vorgegebenen Sollwert zur Regelung der 
Zusammensetzung (en) dleser L5sung(en) benutzt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man 
die nicht-optische Eigenschaft der Lbsung unter der Dielektrizitats- 
konstanten, der induktiven Leitfahigkeit , der Mikrowellenabsorp- 
tion, der Dichte, dem Wassergehalt und der Ultraschallgeschwindig- 
keit auswahlt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB man die Temperatur der Lbsung bei oder kurz vor oder nach der 
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Messung der Eigenschaft rniflt und den MeBwert der Eigenschaft auf- 
grund der MeBtemperatur kompensiert . 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi man die Eigenschaft in-line mifit. 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl man zur Regelung der Losungszusammensetzung in die 
Dosierung der Koraponenten in Stufe (a), (c) oder (d) eingreift. 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi man zur Regelung der Losungszusammensetzung in die 
Betriebsbedingungen der Stufe (b) und/oder (e) eingreift. 

7. Vorrichtung zur DurchfUhrung des Verfahrens nach einem der 
Anspriiche 1 bis 6, mit 

einem mit Dosierorganen (1^,1^) bestiickten Anmaischeapparac (2), 

einer an den Anmaischeapparat (2) angeschlossenen Lose- und 
Eindampfeinrichtung (3), 

einer an die Lose- und Eindampfeinrichtung (3) iiber eine 
Leitung (8) angeschlossenen Extrusionseinrichtung (4) mit einem 
nachgeschalteten Fall bad (5), 

wenigstens einem Waschbad, das eine verdiinnte wassrige Aminoxid- 
losung enthalti und 

Einrichtungen zur Messung einer Eigenschaft der Lbsung(en) 
zwecks Dberwachung ihrer Zusammensetzung , 

dadurch gekennzeichnet , dafi in der Leitung (8,19,24) oder 
einem Behalter, die bzw. der die zu iiberwachende Losung enthalt, 
ein Gerat (9,21,11) zur Messung einer nicht-optischen Eigenschaft 
der Losung angeordnet ist, und daB das MeBgerat zusammen mit vor- 
geschalteten Dosierorganen (1^,1^; 17) oder Eindarapf einrichtungen 
(3;20) Regelkreise (13,14,15; 18; 23) fur die Regelung der Losungs- 
zusammensetzung bildet. 
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8. Vorrichtung nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet , daB 
das Mefigerat (9, 11, 21) ein Gerat zur Messung der Ldsungstempera- 
tur und eine Tempera turkompensat ion des MeHwerts des Gerats umfafit. 
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aufgrund des Messwertes die Zusammensetzung der L5sungen geregelt wird, daduitb gekennzdchnet, dass man eine nicht-optische 
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wertes bzw. der Messwerte von dnem voigegdienen SoUwert zur Regelung der Zusammensetzung(en) dieser Losung(en) benutzt 
das Verfahien eriaubt eine genaue Oherwachung der 7jiRammi»n^t7iin£ dfr FTrtnisionslosung. 
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Verfahren und Vorrichtung zur Regelung 
der Zusanimensetzung von Losung(en) 

Die Erflndung betrifft ein Verfahren zur Regelung 
der Zusammensetzung von Losung(en) bei der Herstellung von 
cellulosischen Formkorpern, bei dem man (a) Zellstoff und ein 
wasserhaltiges Arainoxid unter Bildung einer Suspension mischt, 
(b) aus der Suspension unter Wasserverdarapf ung eine Cellulose— 
losung bildet, (c) die Celluloselosung durch einen Luftspalt in 
ein Fallbad extrudiert, das eine wassrige Aminoxidlosung enthalt, 
und dort zu Formkorpern koaguliert, (d) die Formkorper durch 
eine wassrige Waschlosung leitet, in der restliches Aminoxid aus 
den Formkorpern ausgewaschen wird, und (e) wassrige Aminoxid- 
losungen aus den Stufen (c) und/oder (d) nach Konzentrierung in 
die Stufe (a) zuriickf iihrt , wobei eine Eigenschaft bzw. ein physika- 
lisches Verhalten der Losungen gemessen und aufgrund der Mei3werce 
die Zusammensetzung der Losungen geregelt werden. 

Die Erfindung betrifft auch eine Vorrichtung zur Durchfiih- 
rung dieses Verfahrens mit einem mit Dosierorganen bestuckten 
Anmaischeapparat , einer an den Anmaischeapparat angeschlossenen 
Lose- und Eindampfungseinrichtung, einer an die Lose- und Ein- 
dampf ungseinrichtung iiber eine Leitung angeschlossenen Extrusions- 
elnrichtung mit einem nachgeschalteten FSllbad, wenigstens einem 
Waschbad, das eine stark verdiinnte, wassrige Aminoxidlosung ent- 
halt, sowie Einrichtungen zur Messung einer Eigenschaft der Losung (en) 
zwecks Uberwachung ihrer Zusammensetzung. Unter die Eigenschaft der 
Celluloselosung soli im Rahmen der vorliegenden Erfindung auch 
ein messbares physikalisches Verhalten der Losung fallen. 
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Die Eigenschaften der nach dem Aminoxidverfahren hergestell- 
ten cellulosischen Formkorper, insbesondere die textilphysikalischen 
Eigenschaften der ersponnenen Fasern und Filamente hMngen in hohem 
Mafie von der Zusammensetzung der Extrusionslosung ab. Zur Einhaltung 
optimaler Eigenschaften ist es daher erwunscht, die Zusammensetzung 
der Losung zu iiberwachen und Schwankungen in engen Grenzen zu halten. 
Bei einera kontinuierlichen Verfahren wie dem vorliegenden Aminoxid- 
verfahren ist die Prozessuberwachung fiir eine wirtschaf tliche Fahr- 
weise von Bedeutung. Es ist daher wichtig, auch die Konzentrationen 
der wassrigen Aminoxidlosungen in den Stufen (c), (d) und (e) zu 
messen und die Losungszusanunensetzungen zu regeln. 

Aus WO 94/28212 ist es bekannt, von Zeit zu Zeit eine Probe 
der dem Extrusionsapparat zufliefienden Spinnlosung zu entnehmen 
und ihren Brechungsindex zu messen. Dieser soli bei 60**C in dem 
Bereich von 1,489 bis 1,491 liegen, darait Extrusionsprodukte mit 
zufriedenstellenden Eigenschaften erhalten werden. Es ist ferner 
bekannt, den Brechungsindex der wassrigen Aminoxidlosungen innerhalb 
bestimrater Grenzen zu halten. So soli der Brechungsindex der wass- 
rigen Aminoxidldsung fiir das Fallbad bei 60°C zwischen 1,3644 und 
1,3708 liegen, wahrend fiir die konzentrierte Aminoxidldsung fiir 
die Bildung der Zellstoff suspension der Brechungsindex in dem Be- 
reich von 1,4620 bis 1,4628 liegen kann, ohne daB Dosierorgane 
betatigt oder die Verdampferbedingungen verandert werden miissen. 
Die Uberwachung des Brechungsindex der Lbsung in einem mehr oder 
weniger breiten Bereich erlaubt keine exakte Regelung der Zusam- 
mensetzung der Losung. AuBerdem versagt dieses Verfahren bei L6- 
sungen mit starker Lichtabsorption und/oder -streuung. 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein 
Verfahren zur Herstellung von cellulosischen Formkorpern nach dem 
Aminoxidverfahren zu schaffen, bei dem die Zusammensetzung der 
Spinnlosung genau iiberwacht werden kann. Die Regelung der Zusammen- 
setzung soli genauer erfolgen als dies aufgrund eines Brechungs- 
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i indexbereiches moglich ist. Dariiber hinaus soli ein Verfahren 

2ur Herstellung von cellulosischen Formkorpern nach dem Aminoxid- 
verfahren geschaffen werden, bei dem die Zusanunensetzung der 
Ldsung mit moglichst geringer Verzogerung geregelt wird, damit 
auftretende Schwankungen in der Zusanunensetzung in engen Grenzen 
gehalten werden konnen. Insbesondere soil auch ein Verfahren zur 
Herstellung cellulosischer Formkorper nach dem Aminoxidverfahren 
geschaffen werden, bei dem die Zusaromensetzungen der verschiedenen 
im Verfahrensverlauf auftretenden Losungen auch dann geregelt 
werden konnen, wenn die firechungsindexmessung unbrauchbar ist, 
weil die Losungen das Licht zu stark absorbieren oder streuen, 
Schliefilich soil auch eine Vorrichtung zur Durchfiihrung des Ver- 
fahrens geschaffen werden, durch die Anderungen der Zusanunensetzung 
von Losungen des Aminoxidver fahrens, und zwar sowohl Spinnlosungen als 
auch cellulosefreien, wassrigen Aminoxidlosungen in engen Grenzen 
gehalten oder eliminiert werden konnen. Weitere Vorteile der Er- 
findung ergeben sich aus der folgenden Beschreibung. 

Diese Aufgabe wird bei dem eingangs genannten Verfahren 
erfindungsgemaB dadurch geldst, daB man eine nicht-optische 
Eigenschaft wenigstens einer der genannten Losungen miBt und die 
Abweichung(en) des MeBwerts bzw. der MeBwerte von einem vorgege- 
benen Sollwert zur Regelung der ZusammensetzungCen) dieser L6- 
sung(en) benutzt. Anders als das oben genannte Verfahren mit 
Messung des Brechungsindexes wird erfindungsgemaB ein enger Toleranz- 
bereich der MeBgroBe vorgegeben. Abweichungen des MeBwertes von 

1 einem bestimmten Sollwert Idsen unmittelbar einen Eingriff an den 

Stellgliedern des Regelkreises aus. Es wird daher eine striktere 

t Regelung der Losungszusammensetzung erreicht als sie moglich ist, 

wenn die Regelung erst aktiviert wird, wenn der Mefiwert einen vor- 
gegebenen Toleranzbereich verlaBt. Die Messung einer nicht-opti- 
schen Eigenschaft der Losungen setzt zudem nicht die Durchsichtig- 
keit der Losungen fiir das Licht der benutzten Wellenlange voraus. 
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Daher kbnnen auch Spinnlosungen, die definierte Anteile an Zusatz- 
stoffen, wie z.B. Titandioxid, Farb- oder Fiillstoffe enthalten, und im 
Prozess anfallende Aminoxidlosungen, die durch Verunreinigungen 
stark gefarbt sind, iiberwacht und in Bezug auf ihre Konzentration 
geregelt werden. 

Nach der bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgemaBen Ver- 
fahrens wahlt man als die zu messende nicht-optische Eigenschaft der 
Losung die Dielektrizitatskonstante, die (elektrische) Leitfahigkeit , 
die Mikrowellenintensitat und -geschwindigkeit , die Dichte, den Was- 
sergehalt oder die Ultraschallgeschvrindigkeit . Durchsichtige und un- 
durchsichtige Losungen im Prozess konnen mittels Messungen der glei- 
chen Eigenschaft iiberwacht werden, wodurch der MeB- und Regelaufwand 
minimiert werden kann. Der Wassergehalt kann nach Karl-Fischer be- 
stimmt warden. 

Nach der bevorzugten Ausfiihrungsform des Verfahrens miBt man 
die Temperatur der Lbsung bei oder kurz vor oder nach der Messung 
einer der genannten Losungseigenschaften und kompensiert man den 
Mefiwert aufgrund der gemessenen Temperatur. Da die 
Temperatur der Losung variieren kann, miissen die MeBwerte auf eine 
Bezugstemperatur umgerechnet werden, bei der der Mefiwert der be- 
treffenden Eigenschaft der Losung von Soll-Zusammensetzung bekannt 
ist, mit dem der aktuelle Mefiwert zu vergleichen ist. Die Bezugs- 
temperatur, auf die die MeBwerte umgerechnet werden, ist beispiels- 
weise 50°C oder 5Q^C. 

Vorzugsweise miBt man die Eigenschaft der Losung in-line. Die 
in-line-Messungen erlauben nicht nur eine schnelle Ermittlung der 
Losungszusanunensetzung bei geringem Strdmungswiderstand, sondern 
sie vermeiden bei SpinnlSsungen auch das durch die Zersetzlichkeit 
"der~t6sung~bestehende~Sich*erKeTtsrisikcn^ 

Totraumen der Leitung (z.B. Probenahmestutzen) durch das mogliche 
Einsetzen von run-away-Reaktionen besteht. 
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Bei einer Ausf iihrungsf orm des erf indungsgemaBen Verfahrens 
greift man zur Regelung der Losungszusammensetzung in die Dosxerung 
der Komponenten in Stufe (a), (b) bzw, (d) ein. Wird z.B, eine 
Anderung der Zusaininensetzung der Spinnlosung aufgrund der Eigen- 
schaftsraessung festgestellt , ist ein Eingriff in die Dosierung der 
Komponenten Zellstoff und/oder Losungsmittel NMMO/H2O notwendig. 
Zur Korrektur der Zusammensetzung der Fallbadlosung kann es erfor- 
derlich werden, in die Dosierung der dem Fallbad zulaufenden Wasch- 
losung einzugreifen oder die WaSserdosierung zur Waschlosung zu 
verandern. 

Bei einer anderen Ausf iihrungsf orm des Verfahrens greift man 
zur Regelung der Losungszusammensetzung in die Betriebsbedingungen 
der Stufe (b) oder/und der Stufe (e) ein, Ergeben die Messungen 
eine unerwUnschte Verschiebung des Verhaltnisses NMMO/H2O der 
Spinnlosung, so kann dies in der Stufe (b) korrigiert werden, 
indem die Wasserverdampf ung in dieser Stufe gedrosselt oder verstarkt 
vrird. Ebenso kann die Konzentration der in die Stufe (a) zuriick- 
zufuhrenden wassrigen Aminoxidlosung durch Eingriff in die Konzen- 
trierungs- bzw. Eindampfungsstufe geregelt werden. 

Die Aufgabe wird ferner bei der eingangs genannten Vorrichtung 
erfindungsgemaB dadurch gelost, daB in der Leitung oder einera Be- 
halter, die bzw. der die zu uberwachende Losung enthalt, ein Gerat 
zur Messung einer nicht-optischen Eigenschaft der Losung angeordnet 
ist, und daB das MeBgerat zusammen mit stromungsmaBig vorgeschal- 
teten Dosierorganen oder Eindampfeinrichtungen Regelkreise zur Rege- 
lung der Losungszusammensetzung bildet. Das MeBgerat liefert einen 
MeBwert der Losung, wie z.B. ihre DielektrizitStskonstante oder 
Dichte, der: zu Signalen fiir die Verstellung von Stellorganen, wie 
z.B. der Anderung der Geschwindigkeit von Dosierorganen oder der 
Anderung der Warmeleistung der Eindampfapparate umgeformt wird. 
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VorzugswGise umfafit das MeBgerat ein Gerat zur Messung der 
Losungstemperatur und eine Temperaturkorapensation des von dem 
MeBgerat gelieferten MeBwerts. Das MeBgerat liefert dann schon 
temperaturkompensierte MeBwerte, so dafi ein unmittelbarer Vergleich 
mit den vorgegebenen, auf eine bestimmte Temperatur bezogenen 
Werten der Losungen von Soll-Zusammensetzung moglich isc. 

Die Erf indung wird nachfolgend an Hand der Zeichnung naher 
erlautert, die das schematische FlieBbild einer Ausfiihrungsform 
der erfindungsgemaBen Vorrichtung zeigt. 

Wasserhaltiger Zellstoff und ein Gemisch aus N-Methylmorpholin- 
N-oxid (NMMO) und Wasser warden durch die Dosierorgane 1^ bzw. 1^ 
in einen kontinuierlich arbeitenden Anmaischeapparat 2 eingespeist. 
Der Apparat 2 kann ein Mehrwellenapparat sein, wie er in 
DE-C-198 37 210.8 beschrieben ist. Dem Apparat 2 ist eine Lose- und 
Eindampfungseinrichtung 3 nachgeschaltet, in der die in Apparat 2 
gebildete Suspension aus Zellstoff und NMMO/H2O durch Warmezufuhr 
und Unterdruck unter Vasserverdaropf ung in eine Losung iiberfiihrt 
wird. Ein geeignetes Verfahren hierzu ist aus DE-A-44 41 468.8 
bekannt. An die Loseeinrichtung 3 schlieBt sich Uber eine Leitung 8 
ein Extrusionswerkzeug 4 an, durch das die Spinnlosung iiber einen 
Luftspalt in ein Fallbad 5 extrudiert wird. Je nach Art der Beschaf- 
fenheit des Extrusionswerkzeugs und der folgenden Operationen konnen 
Fasern, Filamente, Folien oder andere Formkorper erhalten warden. 
Der so erhaltene Formkorper 6 wird iiber ein Abzugsorgan 7 einer 
Waschstufe 10 zugefiihrt, in der restliches Aminoxid aus dem Form- 
korper 6 ausgewaschen wird. 

Erfindungsgemafi ist in der Leitung 8 zwischen der Loseeinrich- 

_tung_3_und-dem-£xtr.usionswerkzeug-4-ein-MeBgerat—9-zur— Messung 

einer nicht-optischen Eigenschaft, z.B. der Dielektrizitatskonstan- 
ten Oder der Dichte der Losung installiert. Das MeBgerat 9 liefert 



wo 01/25512 



PCT/DEOO/03409 



- 7 " 

ein temperaturkorrigiertes Signal an einen Mikroprozessor 12, der 
Abweichungen vom Sollwert der Losung feststellt und Stellsignale 
iiber die Signalleitung 13 an das Dosierorgan 1^ fiir den Zellstoff , 
die Signalleitung 15 an das Dosierorgan 1^ fur das Losungsmittel- 
gemisch und die Signalleitung 14 an die Lose- und Eindampfungsein- 
richtung 2 gibt. 

Wie aus der Zeichnung ersichtlich, wird die Waschlosung aus 
der Waschstufe 10 iiber eine Leitung 24 dem Fallbadbehalter 5 zu- 
gefuhrt. Ein MeBgerat 11 in dieser Leitung stellt die Zusammen- 
setzung der verbrauchten Waschlosung in der Leitung 24 fest und 
regelt iiber die Signalleitung 18 mit dem Mikroprozessor 16 das 
Ventil 17 fiir die Wasserzugabe zur Waschstufe 10. Die verbrauchte 
Fallbadlosung wird durch eine Leitung 19, die auch Reinigungsein- 
richtungen (nicht dargestellt) enthalt, einer Eindampf stufe 20 
zugefiihrt, in der die Losung auf eine vorgegebene Aminoxid-Konzen- 
tration eingedampft wird. Die Konzentration der eingedampf ten 
Losung wird' durch Messung einer Eigenschaft mittels des Mefigerats 
21 und Ist-Soll-Vergleich durch den Prozessor 22 in ein Stellsignal 
umgeformt, das iiber die Signalleitung 23 zur Einstellung der Ein- 
dampfbedingungen der Eindampf stufe 20 dient. 
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Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Regelung der Zusammensetzung von L6sung(en) 
bei der Herstellung von cellulosischen Formkorpern , bei dem man 

(a) Zellstoff und ein wasserhaltiges Aminoxid unter Bildung 
elner Suspension mischt, 

(b) aus der Suspension unter Wasserverdampfung eine Cellulose- 
losung bildet, 

(c) die Celluloselosung durch einen Luftspalt in ein Fallbad 
extrudiert, das eine wassrige Aminoxidlosung enthalt, und dort zu 
Formkorpern koaguliert, 

(d) die Formkorper durch eine wassrige Waschlosung leitet, 
in der restliches Aminoxid aus den Formkorpern ausgewaschen wird, 
und 

(e) wassrige Aminoxidlosungen aus den Stufen (c) und/oder (d) 
nach Konzentrierung in die Stufe (a) zuruckfuhrt, 

wobei eine Eigenschaft der Losungen gemessen und aufgrund des 
MeBwertes die Zusammensetzung der Losungen geregelt wird, 

dadurch gekennzeichnet , dafi man eine nicht-optische Eigen- 
schaft Oder ein physikalisches Verhalten wenigstens einer der 
genannten Losungen milBt und die Abweichung(en) des MeBwertes bzw, 
der MeBwerte von einem vorgegebenen Sollwert zur Regelung der 
Zusaramensetzung(en) dieser Lbsung(en) benutzt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man 
die nicht-optische Eigenschaft der Losung unter der Dielektrizitats- 
konstanten, der induktiven Leitfahigkeit , der Mikrowellenabsorp- 
tion, der Dichte, dem Wassergehalt und der Ultraschallgeschwindig- 
■keit-,auswahl t , __ 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB man die Tempera tur der Losung bei oder kurz vor oder nach der 
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Messung der Eigenschaft miBt und den MeBwert der Eigenschaft auf- 
grund der MeBtemperatur kompenslert. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi man die Eigenschaft in-line mi6t. 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man zur Regelung der Losungszusammensetzung in die 
Dosierung der Komponenten in Stufe (a), (c) oder (d) eingreift, 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi man zur Regelung der Losungszusammensetzung in die 
Betriebsbedingungen der Stufe (b) und/oder (e) eingreift. 

7. Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens nach einem der 
Anspriiche 1 bis 6, mit 

a b 

einem mit Dosierorganen (1 ,1 ) bestiickten Anmaischeapparat (2), 

einer an den Anmaischeapparat (2) angeschlossenen Lose- und 
Eindampfeinrichtung (3), 

einer an die Lose- und Eindampfeinrichtung (3) liber eine 
Leitung (8) angeschlossenen Extrusionseinrichtung (4) mit einem 
nachgeschalteten Fallbad (5), 

wenigstens einem Waschbad, das eine verdiinnte wassrige Aminoxid- 
losung enthalt, und 

Einrichtungen zur Messung einer Eigenschaft der L6sung(en) 
zwecks Oberwachung ihrer Zusammensetzung , 

dadurch gekennzeichnet , daB in der Leitung (8,19,24) oder 

einem Behalter, die bzw. der die zu liberwachende Losung enthalt, 

ein Gerat (9,21,11) zur Messung einer nicht-optischen Eigenschaft 

der Losung angeordnet ist, und daB das MeBgerat zusammen mit vor- 

a b 

geschalteten Dosierorganen (1 ,1 ; 17) oder Eindampf einrichtungen 
(3;20) Regelkreise (13,14,15; 18; 23) fur die Regelung der Losungs- 
zusEunmensetzung blldet. 
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8. Vorrichtung nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet , daB 
das MeBgerat (9, 11, 21) ein Gerat zur Messung der Lbsungstempera- 
tur und eine Temperaturkompensation des MeBwerts des Gerats uinfafit. 
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Formblatt PCT/IPEA/409 (Deckblatt) (Januar 1994) 



INTERNATIONALEnBbRLAUFIGER 

PRUFUNGSBERICHT 



Internationales Aktenzelchen PCT/DEOO/03409 



I. Grundlage des Berichts 

1 . HInsichtlich der Bestandteile der internationalen Anmeldung {Ersatzblatter, die dem Anmeldeamt auf eine 
Aufforderung nach Artikei 14 hin vorgelegt warden, gelten im Rahmen dieses Berichts afs "ursprunglich 
eingereicht" und sind ihm nicht beigefugt, weil sie keine Anderungen enthalten (Hegeln 70. 16 und 70. 17)): 
Beschreibung, Seiten: 

1 ^3-7 ursprungilche Fassung 

2,2a eingegangen am 27/09/2001 mit Schreiben vom 25/09/2001 
Patentanspriiche, Nr.: 

1-7 eingegangen am 27/09/2001 mit Schreiben vom 25/09/2001 
Zeichnungen, Blatter: 

1/1 ursprOngliche Fassung 



2. HInsichtlich der Sprache: Alle vorstehend genannten Bestandteile standen der Behdrde In der Sprache, in der 
die Internationale Anmeldung eingereicht worden ist, zur Verfugung Oder wurden In dieser eingereicht, sofern 
unter diesem Punkt nichts anderes angegeben ist. 

Die . Bestandteile standen der Behorde in der Sprache: zur Verfugung bzw. wurden In dieser Sprache 
eingereicht; dabei handelt es sich um 

□ die Sprache der Ubersetzung, die fur die Zwecke der Internationalen Recherche eingereicht worden Ist (nach 
Regel 23.1(b)). 

□ die Veroffentlichungssprache der internationalen Anmeldung (nach Regel 48.3(b)). 

□ die Sprache der Ubersetzung, die fur die Zwecke der internationalen vorlaufigen Prufung eingereicht worden 
ist (nach Regel 55.2 und/oder 55.3). 

3. HInsichtlich der in der internationalen Anmeldung offenbarten Nucleotid- und/oder Aminosauresequenz ist die 
Internationale vorlaufige Prufung auf der Grundlage des Sequenzprotokolls durchgefuhrt worden, das: 

□ in der intemationalen Anmeldung in schriftllcher Form enthalten ist. 

□ zusammen mit der internationalen Anmeldung in computerlesbarer Form eingereicht worden Ist. 

□ bei der Behorde nachtraglich In schriftlicher Form eingereicht worden ist. 

□ bei der Behorde nachtraglich in computerlesbarer Form eingereicht worden ist. 

□ Die Erklarung, daB das nachtraglich eingereichte schriftliche Sequenzprolokoll nicht uber den 
Offenbarungsgehalt der intemationalen Anmeldung Im Anmeldezeitpunkt hinausgeht, wurde vorgelegt. 

□ Die Erklarung, da3 die in computerlesbarer Form erfassten Informationen dem schriftlichen 
Sequenzprotokoll entsprechen, wurde vorgelegt. 



Formblatt PCT/IPEA/409 (Felder l-Vtll. Blatt 1) (Juli 1998) 



INTERNATIONALElVbRLAUFIGER 

PRUFUNGSBERICHT Internationales Aktenzeichen PCT/DEOO/03409 



4. Aufgrund der Anderungen sind folgende Unterlagen fortgefallen: 

□ Beschreibung, Seiten: 

□ Anspruche, Nr.: 

□ Zeichnungen, Blatt: 

5. □ Dieser Bericht ist ohne Berucksichtigung (von einigen) der Anderungen erstellt worden, da diese aus den 

angegebenen Grunden nach Auffassung der Behorde uber den Offenbarungsgehalt in der ursprunglich 
eingereichten Fassung hinausgehen (Regel 70.2(c)). 

(Auf Ersatzblatter, die solche Anderungen enthaften, ist unter Punkt 1 hinzuweisen;sie sind diesem Bericht 
beizufugen). 



6. Etwaige zusatzliche Bemerkungen: 



V. Begrundete Feststellung nach Artikel 35(2) hinsichtlich der Neuheit, der erfinderischen Tdtigkeit und der 
gewerblichen Anwendbarkeit; Unterlagen und Erklarungen zur Stutzung dieser Feststellung 

1. Feststellung 

Neuheit(N) Ja: Anspruche 1-7 

Nein: Anspruche 

Erfinderlsche Tatigkelt (ET) Ja: Anspruche 1 -7 

Nein: Anspruche 

Gewerbllche Anwendbarkeit (GA) Ja: Anspruche 1 -7 

Nein: Anspruche 



2. Unterlagen und Erklarungen 
siehe Beiblatt 
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Zu Punkt V 

Begrundete Feststellung nach Regel 66.2(a)(il) hinsichtlich der Neuheit, der 
erfinderischen Tatigkeit und der gewerblichen Anwendbarkeit; Unterlagen und 
Erklarungen zur Stutzung dieser Feststellung 

Die Gesamtheit der Verfahrens- und Vorrlchtungsmerkmale der unabhanglgen An- 
spruche 1 und 6, Insbesondere die im charakterisierenden Teil besagter Anspruche 
definierten RegelgroBen, sind im zitierten Stand der Technik weder vorbeschrieben 
nocli angedeutet. 

Das Neuheitskriterium (Art. 33 (2) PCT) ist somit erfullt. 

Der Anmeldungsgegenstand (Verfahren und Vorrichtung) beruht aus folgenden 
Grunden auch auf einer erfinderischen Tatigkeit (Art. 33 (3) PCT): 

Bin Verfahren und eine Vorrichtung gemaB der Oberbeariffe der vorliegenden 
Anspruche 1 und 6 ist aus D1 (WO 94/28212) bekannt. Im Gegensatz zur Erfindung 
wird in D1 jedoch eine optische Eigenschaft, namlich der Brechungsindex, gemessen 
und zur ProzeBsteuerung (Regelung) eingesetzt. Andere physikalische Parameter 
werden fur diesen Zweck in D1 nicht angedeutet. 

In D2 (EP-A-0 254 803) ist nun ern einfaches, wirtschaftliches Verfahren zur Herstel- 
lung von reinen, waBrigen Am.inoxid/Cellulose-Losungen beschrieben. In Spalte 2, 
Zellen 43-52 wird hervorgehoben, daB die Konzentration des Endproduktes mit Hilfe 
des Brechungsindexes oder einer Dichtemessung uberwacht (geregelt) werden kann 
und die damit erhaltene Losung fur alle bekannten Anwendungsfalle (die Cellulose- 
faserherstellung wird in Spalte 1 , Zeile 5 genannt) direkt einsetzbar ist. 
Es wird an dieser Stelle also die Gletchwertigkeit der Messung einer optischen Eigen- 
schaft der Losung und einer nicht-optischen Losungseigenschafl offenbart. 
Aus folgenden Grunden war es fur den Fachmann dennoch nicht naheliegend den in 
D1 zur Uberwachung der Losungskonzentration venwendeten Brechungsindex durch 
die Messung einer nicht-optischen Losungseiqenschaft (Dichte), wie in D2 
beschrieben, zu ersetzen. 

Die in D2 vorgeschlagene Dichtemessung wird an einer Zwelkomponentenlosungen 
(Wasser/Aminoxid-Losung), die Peroxidverunreinigungen enthalt, ausgefuhrt, also nicht 
an einer cellulosehaltigen Spinnlosunq . sondem am reinen, nur leicht gefarbten 
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Ausgangsmaterial. Im Gegensatz hierzu wird in der vorliegenden Anmeldung die 
Spinnlosung, also ein ternares Gemisch (Cellulose/Aminoxid/Wasser), uber die 
Messung bestimmter phys. Eigenschaften geregelt. Dieses Gemisch kann auch stark 
gefarbt sein, sodaB in diesem Fall die Messung optischer Eigenschaften nicht zum Zlel 
fuhren wurde. 

Der Fachmann wird durch die Lehre von D2 nicht in naheliegenderweise auf die Uber- 
tragung der DIchtemessung auf besagtes ternares Gemisch und die damit verbunde- 
nen Verbesserungen (schnelle, optimale Uberwachung der Spinnldsungszusammen- 
setzung und daraus resultierende verbesserte Eigenschaften der hergestellten 
Formkorper) hingefiihrt. 

Folglich kame er durch Kombination balder Dokumente nur in Kenntnis der Erfindung 
zum vorliegenden Anmeldungsgegenstand (ex post facto Analyse). 

Identische Uberlegungen gelten fur die beanspruchte Vorrichtung. Wenn die notig 
Modifizierung der aus D1 bekannten MeBeinrichtung eine erfinderische Tatigkelt 
erfordert, dann gilt dies zwangslaufig auch fur die entsprechende Apparatus 
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Die Eigenschaften der nach dem Aminoxidverfahren hergestell- 
ten cellulosischen Forrnkfirper, insbesondere die textilphysikalischen 
Eigenschaften der ersponnenen Fasern und Fi lament e hSngen in hohem 
Mafie von der Zusammensetzung der Extrusionslosung ab. Zur Einhaltung 
optimaler Eigenschaften ist es daher erwunscht, die Zusanunensetzung 
der Losung zu uberwachen und Schwankungen in engen Grenzen zu halten. 
Bei einera kontinuierlichen Verfahren wie dera vorliegenden Aminoxid- 
verfahren ist die Prozesstiberwachung fiir eine wirtschaftliche Fahr- 
weise von Bedeutung. Es ist daher wichtig, auch die Konzentrationen 
der wassrigen Aminoxidlosungen in den Stufen (c), (d) und (e) zu 
messen und die Losungszusanimensetzungen zu regeln. 

Aus WO 94/28212 ist es bekannt, von Zeit zu Zeit eine Probe 
der dem Extrusionsapparat zufliefienden Spinnl5sung zu entnehmen 
und ihren Brechungsindex zu messen. Dieser soil bei 60^C in dem 
Bereich von 1,489 bis 1,491 liegen, damit Extruslonsprodukte mit 
zufriedenstellenden Eigenschaften erhalten warden. Es ist ferner 
bekannt, den Brechungsindex der wassrigen Aminoxidlosungen innerhalb 
bestimmter Grenzen zu halten. So soli der Brechungsindex der wass- 
rigen Aminoxidlbsung fiir das Fallbad bei 60°C zwischen 1,3644 und 
1,3708 liegen, wahrend fiir die konzentrierte Aminoxidlosung fiir 
die Bildung der Zellstoffsuspension der Brechungsindex in dem Be- 
reich von 1,4620 bis 1,4628 liegen kann, ohne dafi Dosierorgane 
betStigt Oder die Verdampferbedingungen verandert werden mussen. 
Die Uberwachung des Brechungsindex der Losung in einem mehr Oder 
weniger breiten Bereich erlaubt keine exakte Regelung der Zusam- 
mensetzung der Losung. AuBerdem versagt dieses Verfahren bei L6— 
sungen mit starker LichLabsorption und/oder -streuung. 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein 
Verfahren zur Herstellung von cellulosischen Formkorpern nach dem 
Aminoxidverfahren zu schaffen, bei dem die Zusammensetzung der 
Spinnlosung genau uberwacht werden kann. Die Regelung der Zusammen- 
setzung soli genauer erfolgen als dies aufgrund eines Brechungs- 
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Die EP 0 254 803 offenbart ein Verfahren zur Herstellung einer wassrigen, 
reinen N-Methylmorpholin-N-Oxid-L6sung durch Umsetzung von 
Methylmorpholin mit einem wassrigen WasserstofTperoxid, wobei man 
Mischungen von Methylmorpholin mit Wasser destilliert, das 
Methylmorpholin-Wasser-Azeotrop bei Temperaturen von 60* bis 100 
mit einer wassrigen Wasserstoffperoxidlosung umsetzt irnd die 
Reaktionslosung anschlieBend auf den gewiinschten Gehalt N- 
Methylmorpholin-N-Oxid auf konzentriert. Die Konzentration des so 
erhaltenen Entproduktes kann mit Hilfe des Brechungsindexes oder einer 
Dichtenmessimg iiberwacht werden, wobei das Endprodukt nur leicht 
gelblich gefarbt ist und als Verunreinigungen kaum noch nachzuweisende 
Mengen an Peroxid, Methylmorpholin und Carboxylgruppen enthalten 
kann. 



Neue Anspriiche 



1. Verfahren zur Regelung der Zusammensetzung von Losung (en) bei der 
Herstellung von cellulosischen Formkoirpern, bei dem man 

(a) Zellstoff lind ein wasserhaltiges Atninoxid unter Bildtmg 
einer Suspension mischt, 

(b) aus der Suspension tinter Wasserverdampfung eine 
Cellulose losung bildet, 

(c) die Cellulose losung durch einen Luf tspalt in ein Fallbad 
extrudiert, das eine wassrige Aminoxidlosung enthalt, und dort zu 
Formkorpern koaguliert, 

(d) die Formkorper durch eine wassrige Waschlosung leitet, in. 
der restliches Aminoxid aus den Formkorpeim ausgewachsen wird, und 

(e) wassrige Aminoxidlosungen aus den Stufen (c) \md / oder 
(d) nach Konzentrierung in die Stufe (a) zuruckfuhrt, wobei eine 
Eigenschaft der Losungen gemessen und aufgrund des messwertes die 
Zusammensetztmg der Losungen geregelt wird, dadurch gekennzeichnet , 
dafi man wenigstens eine Eigenschaft der genannten Losungen misst vind 
die Abweichung (en) des Kesswertes bzw. der Messwerte von einem 
vorgegebenen Sollwert zur Regelung der Zusammensetzung (en) dieser 
Losung (en) benutzt, wobei die Eigenschaft der Losung unter der 
Dielektrizitatskonstanten, der induktiven Leitf Ahigkeit, der 
Mikrowellenabsorption, der Dichte, dem Wassergehalt und der 
Ultraschallgeschwindigkeit auswahlt . 



2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daS man die 
Temperatur der Losung bei Oder kurz vor oder nach der 



mm 



Messung der Eigenschaft mlBt und den MeBwert der Eigenschaft auf- 
grund der MeBtemperatur kompenslert. 

3 . Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi man die Eigenschaft in-line mifit. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man zur Regelung der Losungszusammensetzung in die 
Dosierung der Komponenten in Stufe (a), (c) oder (d) eingreift. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis ^, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man zur Regelung der Losungszusammensetzung in die 
Betriebsbedingungen der Stufe (b) und/oder (e) eingreift. 

6 • Vorrichtung zur Durchf iihrung des Verfahrens nach einem der 
Anspruche 1 bis 5, mit 

einem rait Dosierorganen (1^,1^) bestiickten Anmaischeapparat (2), 

einer an den Anmaischeapparat (2) angeschlossenen Lose- und 
Eindampfeinrichtung (3), 

einer an die Lose- und Eindampfeinrichtung (3) uber eine 
Leitung (8) angeschlossenen Extrusionseinrichtung (4) mit einem 
nachgeschalteten Fallbad (5), 

wenigstens einem Ubschbad, das eine verdunnte wassrige Aminoxid- 
losung enthalt, und 

Einrichtungen zur Messung einer Eigenschaft der Ldsung(en) 
zwecks tiberwachung ihrer Zusammensetzung , 

dadurch gekennzeichnet , daB in der Leitung (8,19,24) oder 

einem Behalter, die bzw. der die zu iiberwachende Losung enthalt, 

ein Gerat (9,21,11) zur Messung einer nicht-optischen Eigenschaft 

der Losung angeordnet ist, und dafl das Meflgerat zusammen mit vor- 

a b 

geschalteten Dosierorganen (1 ,1 ; 17) oder Eindampf einrichtungen 
(3; 20) Regelkreise (13,14,15; 18; 23) fur die Regelung der Losungs- 
zusammensetzung bildet- 




7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dafi 
das MeBgerat (9, 11, 21) ein Ger'dt zur Messung der Losungstempera- 
tur und eine Temperaturkompensation des MeBwerts des Gerats umfaBt. 
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